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(54) Bezeichnung: Aufrelnigung eines Monomers durch Extraktlon mit einem Phasenbildner und Kristallisation 

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfah- 
ren zur Aufreinigung eines eine Doppelbindung aufweisen- 
den, sauren Monomers, aufweisend die Schritte 

(a) in eine Ausgangsmischung, beinhaltend als Ausgangs- 
mischungsbestandteite. jeweils bezogen auf die Ausgangs- 
mischung, 

(a1) mindestens 5 Gew.-% des sauren Monomers und ent- 
weder 

(a2) mindestens 0,01 Gew.-% Wasser oder 
(a3) mindestens 0,01 Gew.-% mindestens einer Aus- 
gangsmischungskomponente oder 
(a2) und (a3), 

wobei die Summe der Gew.-%-Anteile der Ausgangsmi- 
schungsbestandtelle jeweils 100 Gew.-% ergibt; wobei 

(b) durch Zugabe eines Phasenbildners oder ein Salz die- 
ses Phasenbildners oder eine Mischung von beiden unter 
Erhalt eines Reinigungsgemisches, woraus sich 

(c) mindestens eine erste Phase und eine durch eine Pha- 
sengrenze von der ersten Phase abgegrenzte mindestens 
eine weitere Phase als ein Phasensystem ausbildet; 

(d) Absenken der Temperatur des Phasensystems; wobei 

(e) in einer der Phasen des Phasensystems ein mindes- 
tens 50 Gew.-% eines der Ausgangsrfiischungsbestandtei- 
le beinhaltender Produktkristall neben einem anderen Aus; 
gangsmischungsbestandteil als ein Kristallsystem entsteht; 

(f) Abtrennen der Produktkristalle; 
sowie eine Vorrichtung zur Synthese eines eine Doppelbin- 
dung aufweisenden, sauren Monomers, ein Verfahren zur 
Herstellung eines eine Doppelbindung aufweisenden, sau- 
ren Monomers, ein eine Doppelbindung 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Aufreinlgung eines eine Doppelbindung aufweisenden, sauren 
Monomers, eine Vorrichtung zur Synthese eines eine Doppelbindung aufweisenden, sauren IVIonomers, ein 
Verfahren zur Herstellung eines eine Doppelbindung aulweisenden, sauren Monomers, ein eine Doppelbin- 
dung aufweisendes, saures Monomer erhaltlich durch dieses Verfahren, Fasem, Formkorper, Filme, Schaume, 
superabsorbierende Polymere und andere Spezialpolymere basierend auf oder beinhaltend dieses saure Mo- 
nomer, die Verwendung dieses sauren Monomers in oder zur Herstellung von Fasern, Formkorper, Filmen, 
Schaumen, superabsorbierenden Polymeren oderanderen Spezialpolymeren. 

[0002] Auf Grund der Tatsache, dass auf Monomere basierende Massenkunststoffe heutzutage zunehmend 
mehr in Bereichen eingesetzt werden, beidenen in punkto Hygiene und SortenreinheitderKunststoffe an diese 
hohe Anforderungen gestellt werden, kommt der Bereitstellung von reinen Monomeren zur grofitechnischen 
Kunststoffsynthese eine immer groliere Bedeutung zu. 

[0003] Diesen zunehmend in den Vordergrund drangenden Anforderungen an die Reinheit der Monomere 
wird durch entsprechend verbesserte und zu hoheren Reinheitenfuhrenden Monomersynthesen in immer wel- 
ter verbesserten Reaktoren und mit neuen Katalysatorsystemen entsprochen. 

[0004] Trotz der grofien Anstrengungen auf dam Gebiet der Reaktor- und Katalysatorforschung sind die aus 
den Reaktoren kommenden Monomerrohstrome immer noch so stark verunreinigt, dass diese Rohmonomer- 
strome einersorgfaltlgen Reinigung unterzogen werden mussen, bevordas so erhaltene reine Monomer durch 

Polymerisation zu entsprechend reinen Kunststoffen welter verarbeitet werden kann. Daher kommt der Aufrei- 
nigung der Rohmonomerstrome bei der technischen Herstellung von Monomeren eine erhebliche Bedeutung 
zu. 

[0005] Ein anderer zunehmend an Bedeutung gewinnender Parameter bei der Weiterentwicklung von tech- 
nischen Synthesen von Monomeren und deren Aufarbeitung ist der Umweltaspekt. In diesem Zusammenhang 
kommt der VenA/endung von Wasser bzw. von wassrigen Systemen eine groBe Bedeutung zu. Ferner tragt zur 
Umweltfreundlichkeit von Technischen Synthesen die Vermeidung von Abfallen sowie die Erzielung hoher Aus- 
beuten bei hohen Umsatzen bei. Daher ist es bei technischen Synthesen von Monomeren von Bedeutung auch 
in ihrem prozentuellen Anteil gering erscheinende Monomermengen, die sich in verschiedensten Abstromen 
der Technischen Monomersynthese bilden konnen, zuruckzugewinnen und aufzuarbeiten, um auf diese Weise 
die Ausbeute der technischen Monomersynthese zu optimieren. 

[0006] Ein Beispiel fur den vorstehend beschriebenen Trend ist die Synthese von wasserabsorbierenden Po- 
lymeren, die in Hygieneartikein wie Windein, Damenbinden oder Inkontinenzartikein eingesetzt werden. An 
diese wasserabsorbierenden Polymere werden sehr hohe Reinheitsanforderungen gestellt. Daher sind die 
Relnheitsanforderungen, die an die zur Herstellung dieser wasserabsorbierenden Polymere venA/endete Acryl- 
saure gestellt werden, ebenfalls sehr hoch. Ein anderes Beispiel fur technisch hergestellte Polymere an die 
hohe Reinheitsanforderungen gestellt werden ist der Bereich der zur Trinkwasseraufbereitung venA^endeten 
Polymere. Dabei handelt es sich oftmals um nicht vemetzte. lineare Polyacrylsauren, die auf Grund der hohen 
Reinheitsanforderungen aus moglichst reiner Acrylsaure hergestellt werden. 

[0007] US 4,720,577 lehrt die Reinigung von niedermolekularen, keine Doppelbindung aufweisenden Kar- 
bonsauren wie Essigsaure durch den Einsatz eines aus aliphatischen Aminen und Phenol gebildeten Extrak- 
tionshilfsmittel. Der Einsatz eines aus zwei Komponenlen, dem Amin und dem Phenol bestehenden Extrakti- 
onshilfsmittels ist im Vergleich zu einem Einkomponenten-Extraktionshilfsmittel aufwendig. 
[0008] US 3,997,599 offenbart die Aufreinlgung von Karbonsauren wie Meth acrylsaure als wassrige Phase 
durch Extraktion mit Trioctylphoshinoxid in einem organischen Losemittel wie Kerosin. Der Einsatz des zum 
einen die Umwelt belaslenden und ferner sehr brandgefahrlichen organischen Losemittel ist nachteilhaft. 
[0009] DE 21 36 396 lehrt eine Aufreinlgung von Acrylsaure durch Gegenstromwasche mit einem extrem hy- 
drophoben Losemittel, wobei als Losemittel bevorzugt organische Losemittel eingesetzt werden, die eine er- 
hohte Brandgefahr und Umweltbelastung mit sich bringen. 

[0010] DE 863 050 beschreibt die Aufreinlgung von wassriger Acryl- und Methacrylsaure durch Extraktion un- 
ter Zugabe von konzentrierter Schwefelsaure; wobei sich eine obere an Acryl- und Methacrylsaure reiche Pha- 
se ausblldet. In dieser Phase haben sich jedoch eine Reihe von Verunrelnlgungen wie Benzaldehyd, Propl- 
onsaure oder dimere Acryl- und Methacrylsaure ebenfalls gegeniiberder eingesetzten Ausgangsmischung an- 
gereichert. Dieses ist fur die grolitechnische Anwendung dieser Extraktion nachteilhaft. 
[0011] US 3,663,375 ist eine dreistufiges Verfahren zur Aufreinlgung von einer Isobuttersaure und Methacryl- 
saure beinhaitenden Mischung durch Aussalzen mit Schwefelsaure oder Natriumsulfat offenbart, wobei in ei- 
ner ersten Stufe diese Mischung unter Ausbildung einer wassrigen und einer organischen Phase ausgesalzt, 
in einem zweiten Stufe die Phasen von einander getrennt und in einer dritten Stufe die getrennten Phasen Je- 
wells getrennt von einander durch Destination aufgearbeitet werden. Dieses Lehre ist zum einen wegen der 
vielen Stufen und zum anderen wegen der Monomere wie Acryl- und Methacrylsaure thermisch stark belas- 
tenden Destination nachteilhaft. Bei der Destination von Acryl- und Methacrylsaure kommt es besonders leicht 
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zur Bildung von Acryt- und Methacrylsauredimeren bzw. Oligomere, die bei der.grofitechnischen Weiterverar- 
beitung zu Polymeren unerwunscht sind. 

[0012] DE 196 06 877 A1 offenbart die Extraktion eines bei der Acrylsauresynthese anfallenden Sauerwas- 
sernebenstroms mit einem kleinen Tellstrom eines nahezu Acrylsaure-freien Losemlttels. Der Hauptstrom des 
durch Gasphasenoxidation erhaltenen Acrylsauregasstroms wird zunachst einer Absorption mit einem schwer- 
siedenden Losemittel, gefolgt von einer Destiilation und einer Kristallisation aufgearbeitet. Die hier offenbarte 
Extraktion ist durch den Einsatz des nahezu Acrylsaure-freien Ldsemittels nachteilhaft und nichtfur den Haupt- 
strom geeignet. 

[0013] Der vorliegenden Erfindung liegt zum einen allgemein die Aufgabe zu Gainde, die sich aus dem Stand 

der Technik ergebenen Nachteile zu ubenA/inden. 

[0014] Zum anderen liegt eine erfindungsgemafie Aufgabe darin, die Gewinnung der synthetisierten Mono- 
mere aus einer Mischung, die neben den gewiinschten synthetisierten Monomeren weitere Vemnreinigungen 
enthalt, moglichst kostengunstig und umweltschonend sowie mit grofien Ausbeuten zu erhalten. 
[0015] Weiterhin besteht eIne erfindungsgemafle Aufgabe darin, die Aufreinigung von Monomeren mit einem 
aus moglichst wenigen Komponenten zusammengesetzten Phasenbildner zu ermoglichen. 
[0016] Aufierdem liegt eine erfindungsgemafie Aufgabe darin, die Aufreinigung eines Monomers uber mog- 
lichst wenige Schritle zu erreichen. 

[0017] Ferner liegt eine erfindungsgemalie Aufgabe darin, bei der Aufreinigung von Monomeren die dieser 
begleitenden verschledenen Verunreinigungen moglichst gleichzeltig durch eine Reinigungsmalinahme abzu- 
reichern. 

[0018] Die vorstehenden Aufgaben werden durch die nachstehenden kategoriebildenden Arispruche gelost, 
wobei Unteranspruche zu diesen kategoriebildenden Anspruchen bevorzugte erfindungsgemade Ausfuh- 
rungsformen darstellen. 

[0019] Ferner liegt eine erfindungsgemaBe Aufgabe darin. eine moglichst schonende Monomeraufreinigung 
bereitzustellen, da es sich bei den Monomeren meist urn reaktive und thermisch wenig belastbare Verbindun- 
gen handelt. 

[0020] Insbesondere betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Aufreinigung eines eine Doppelbindung aufwei- 
senden, sauren Monomers, aufweisend die Schritte 

(a) in eine Ausgangsmischung. beinhaltend als Ausgangsmischungsbestandteile, jeweils bezogen auf die 
Ausgangsmischung, 

(a1 ) mindestens 5 Gew.-%, vorzugsweise mindestens 30 Gew.-% und besonders bevorzugt mindestens 60 
Gew.-% sowie daruber hinaus bevorzugt 62 bis 90 Gew.-% des sauren Monomers, und entweder 
(a2) mindestens 0,01 Gew.-%, vorzugsweise mindestens 1 Gew.-% und besonders bevorzugt mindestens 
10 Gew.-% Wasser, oder 

(a3) mindestens 0,01 Gew.-%, vorzugsweise mindestens 0,1 und besonders bevorzugt mindestens 5 
Gew.-% einer Ausgangsmischungskomponente, oder (a2) und (aS), 

wobei die Summe der Gew.-%-Anteile der Ausgangsmischungsbestandteile jeweils 1 00 Gew.-% ergibt; wo- 
bei 

(b) durch Zugabe eines, vorzugsweise im Vergleich zu dem sauren Monomer hygroskopischeren, Phasen- 
bildners oder ein Salz dieses Phasenbildners oder eine Mischung von beiden unter Erhalt eines Reini- 
gungsgemisches, woraus sich 

(c) mindestens eine erste Phase und eine durch eine Phasengrenze von der ersten Phase abgegrenzte 
mindestens eine weitere Phase als ein Phasensystem ausbildet; 

(d) Absenken der Temperatur des Phasensystems; wobei 

(e) in einer der Phasen des Phasensystems ein mindestens 50 Gew.-%. vorzugsweise mindestens 70 
Gew.-% und besonders bevorzugt mindestens 90 Gew.-% sowie daruber hinaus bevorzugt mindestens 95 
Gew.-%, eines der Ausgangsmischungsbestandteile. vorzugsweise das saure Monomer, beinhaltender 
Produktkristall neben einem andern Ausgangsmischungsbestandteil als ein Kristallsystem entsteht; 

(f) Abtrennen der Produktkristalle. 

[0021 ] In einer bevorzugten Ausfiihrungsfonn des erfindungsgemaden Verfahrens in erfolgen die Schritte (c) 

und (d) an einem gleichen Ort, vorzugsweise in einem gemeinsamen Behalter. einstufig. In einer anderen be- 
vorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemafien Verfahrens in erfolgen die Schritte (c) und (d) raumlich 
von einander getrennt, vorzugsweise in mindestens zwei Behalter, zwei- oder mehrstufig. 
[0022] Weiterhin ist es in einer erfindungsgemaften Ausfuhrungsform bevorzugt, dass die Schritte (c) und (d) 
nicht durch weitere Schritte unterbrochen werden und daher unmittelbar aufelnander folgen. 
[0023] In einer ferner bevorzugten erfindungsgemafien Ausfuhrungsform des Verfahrens weist die Ausgangs- 
mischung als Ausgangsmischungsbestandteil (a3) mindestens 1 Gew.-%, vorzugsweise mindestens 15 
Gew.-% und besonders bevorzugt mindestens 30 Gew.-% wenigstens einer Ausgangsmischungskomponente 
auf. Dieses gilt insbesondere fiir verschieden Siimpfe einer Aufarbeitung des sauren Monmers. Bei der Aus- 
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gangsmischungskomponente handell es sich vorzugsweise urn von den sauren Mononneren verschiedene 
Verunreinigungen aufier Wasser. Vorzugsweise besitzen die Ausgangsmischungskomponenten ein hoheres 
Molekulargewicht als die erfindungsgemalien Monomere. Weiterhin kann es bevorzugt sein, dass die Aus- 
gangsmischungskomponenten um mindestens 5"*C, vorzugsweise mindestens 20**C und besonders bevorzugt 
mindestens 40**C hoher als das saure Monomer siedet. Ollgomere des sauren Monomers bilden haufig eine 
typische Ausgangsmischungskomponente. Unter Oligomeren des sauren Monomers werden hier Molekule 
verstanden, die aus mindestens zwei sauren Monomermolekulen bestehen. Weitere haufig in der Ausgangs- 
mischung vorkommende Ausgangsmischungskomponenten sind die bei der Synthese und Aufarbeitung des 
sauren Monomers anfallenden Reaktionsprodukte, vorzugsweise wie unter den Beispielen nachfolgend be- 
schrieben. 

[0024] Zum einen fallen Ausgangsmischungen oftmals in Sumpfen von Destillationskolonnen bei der Herstel- 
lung von sauren Monomeren an. Eine solche Sumpf-Ausgangsmischung belnhaltet als Sumpf-Ausgangsmi- 
schungsbestandteile, jeweils bezogen auf die Sumpf-Ausgangsmischung, 

(a1S) mindestens 5 Gew.-%, bevorzugt mindestens 50 Gew.-% und besonders bevorzugt mindestens 75 

Gew.-% eines sauren Monomers, 

(a2S) mindestens 0,05 Gew.-%, bevorzugt mindestens 2 Gew.-% und besonders bevorzugt mindestens 5 
Gew.-% Wasser, 

(a3 S) mindestens 1 Gew.-%, bevorzugt mindestens 5 Gew.-% und besonders bevorzugt mindestens 10 
Gew.-% elner Ausgangsmischungskomponente, wobei die Summe der Gew.-%-Anteile der Sumpf-Aus- 
gangsmischungsbestandteile Jeweils 100 Gew.-% ergibt. 

[0025] Weiterhin fallen nach dem erfindungsgemalien Verfahren gut zu reinigende Ausgangsgemische haufig 
an den Kopfen von Destillationskolonnen, in denen die sauren Monomere destllliert werden, an. 
[0026] Eine solche Kopf-Ausgangsmischung belnhaltet als Kopf-Ausgangsmischungsbestandtelie, jeweils 
bezogen auf die Kopf-Ausgangsmischung, 

(alK)mindestens 0,5 Gew.-%, bevorzugt mindestens 50 Gew.-% und besonders bevorzugt mindestens 75 

Gew.-% eines sauren Monomers, 

(a2K)mlndestens 0,05 Gew.-%, bevorzugt mindestens 2 Gew.-% und besonders bevorzugt mindestens 5 
Gew.-% Wasser, 

(a3K)mlndestens 0,5 Gew.-%, bevorzugt mindestens 1 Gew.-% und besonders bevorzugt mindestens 2 
Gew.-% einer Ausgangsmischungskomponente, 

wobei die Summe der Gew.-%-Anteile der Kopf-Ausgangsmlschungsbestandtelle jeweils 100 Gew.-% er- 
gibt. 

[0027] Ferner fallen durch das erfindungsgemalie Verfahren vorteilhaft aufrelnigbare Ausgangsmischungen 
bei der Oligomerenspaltung an. Diese Oligomere des sauren Monomers bilden sich an verschiedenen Stellen 
der Aufreinigung von sauren Monomere beinhaltenden Stromen. Die Oligomerblldung kann zudem bereits 
wahrend der Synthese des sauren Monomers erfolgen. Ferner kann die Oligonierenbildung bei der thermi- 
schen Reinigung der sauren Monomere durch Destination auftreten. Daruber htnaus ist oftmals zu beobachten, 
dass sich Ollgomere des sauren Monomers in Reinigungsschrltten wie der Kristallisatlon anreichern. 
[0028] Eine solche aus einem Oligomerenspalter als Sumpf entstehnde Oiigomer-Ausgangsmischung beln- 
haltet die Oligomer-Ausgangsmischungsbestandteile wie zuvor fur den Sumpf beschrieben. 
[0029] Zudem ist die Aufreinigung von Mischungen, die mindestens ein saures Monomer und Wasser bein- 
halten, durch Kristallisatlon durch Phasensdiagramme eingeschrankt. Um eine weitere Anreicherung von sau- 
rem Monomer in diesen mindestens ein saures Monomer und Wasser beinhaltenden Mischungen zu errei- 
chen, kann das erfindungsgemaBe Verfahren vorteilhaft eingesetzt werden. 

[0030] Die Betrachtung des Phasendiagramms eines solchen mindestens binaren, mindestens das saure 
Monomer als Hauptbestandteil und einen verglichen mit dem sauren Monomer nachst geringeren Nebenbe- 
standteil, vorzugsweise Wasser; beinhaltenden Eutektikum-Ausgangsmischung weist Solidus- und Liquidusli- 
nien in einem Temperatur/Konzentratlon-Phasendiagramm auf. Weitere Einzelheiten zur Bestimmung der So- 
lidus- und Liqulduslinien in einem Temperatur/Konzentration-Phasendiagramm sind fur verschiedenen Pha- 
sensysteme bei "Theory and Application of Melt Crystallization" promoted by the European Thematic Network 
CRYSOPT, 28./29.09.2000 in Halle-Wittenberg Chapter 2 "Phase Diagrams" von Prof. Dr. Axel Konig, Unlver- 
sltat Eriangen-Nurnberg mit weitern Nachweisen beschrieben. Diese Solidus- und Liqulduslinien weisen min- 
destens einen S-L-Schnittpunkt auf, in dem sich die beiden Linien schneiden Oder beriihren. Charakteristische 
Phasendiagramme, durch die sich auf die erfindungsgemalien beschrelben lassen, sind in atsuoka. M.: "De- 
velopments in Melt Crystallization", Advacnces in „lndustrlal Crystallization", J. Garside, R.J. Davey and A.G. 
Jones, eds., Oxford (U.K.); Buttenworth-Heinemann Ltd. (1991), pp. 229-244 beschrieben. 
[0031] Eine erfindungsgemali bevorzugte Eutektikum-Ausgangsmischung belnhaltet als Eutektikum-Aus- 
gangsmischungsbestandtelle, das saure Monomer in einem Konzentrationsbereich, der von dem mindestens 
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einem S-L-Schnittpunkt +/- maxmal 60%, bevorzugt +/- maximal 30%, vorzugsweise +/- maxima! 10% und be- 
sonders bevorzugt +/- maximal 5%, sofern nicht Konzentrationen an saurem Monomer von wenlger als 0 oder 
mehr als 100 % erreicht warden. Die entsprechenden Nebenkomponentenkonzentrationen ergeben sich ent- 
sprechend aus dem Phasendiagramm. 

[0032] Bevorzugte Eutektikum-Ausgangsmischungen-AA von Acrylsaure, Wasser und einer von Wasser ver- 
schiedenen einer Ausgangsmischungskomponente beinhalten als Eutektikum-Ausgangsmischungsbestand- 
telle, jeweils bezogen auf die Eutektikum-Ausgangsmischung, 

(a1E) im Bereich von 0,01 bis 99,99 Gew.-%, vorzugsweise in einem Bereich von 15 bis 85 Gew.-% und 
besonders bevorzugt in einem Bereich von 40 bis 65 Gew.-%. eines sauren l\/lonomers. 
(a2E) im Bereich von 5 bis 95 Gew.-%, vorzugsweise in einem Bereich von 10 bis 80 Gew.-% und beson- 
ders bevorzugt in einem Bereich von 30 bis 50 Gew.%, Wasser, 

(a3E)mindestens 0,01 Gew.-%, bevorzugt mindestens 2 Gew.-% und besonders bevorzugt mindestens 10 
Gew.-% einer Ausgangsmischungskomponente, 

wobei die Summe der Gew.-%-Antelle der Eutektikum-Ausgangsmischungsbestandteile jeweils 100 
Gew.-% ergibt. 

[0033] Weiterhin ist es in dem erfindungsgemaften Verfahren bevorzugt, dass das Reinigungsgemisch den 
Phasenbildner in einer Menge im Bereich von 1 bis 80 Gew.%, vorzugsweise im Bereich von 10 bis 50 Gew.-% 
und besonders bevorzugt im Bereich von 20 bis 30 Gew.-% aufweist. 

[0034] Zudem ist es bevorzugt, dass Salz des Phasenbildners als Losungen einzusetzen, in denen Wasser 
das bevorzugte Losemittel Ist. Derartige Phasenbildnersalzlosungen beinhalten das Phasenbildnersalz in ei- 
ner Konzentration Im Bereich von 1 bis 60 Gew.-%, vorzugsweise Im Bereich von 20 bis 55 Gew.-% und be- 
sonders bevorzugt im Bereich von 40 bis 50 Gew.-%, jeweils bezogen auf die Phasenbildnersalzlosung. 
[0035] AuRerdem ist es in dem erfindungsgemalien Verfahren bevorzugt, dass eine Bronsted-Saure mit ei- 
nem pH-Wert von wenlger als 6, vorzugsweise weniger als 3 und besonders bevorzugt weniger 1 , ein Salz die- 
ser Bronsted-Saure oder eine Mischung daraus als Phasenbildner eingesetzt wird. Als Bronsted-Sauren sind 
insbesondere Sauren bevorzugt, die Atome der 5. und 6. Hauptgruppe des Period ensystems der Elemente, 
vorzugsweise Phosphor, Schwefel oder Sauerstoff, aufweisen. Dabel haben sich Schwefelsaure und Phos- 
phorsaure sowie die Alkali- oder Erdaikallsalze der Schwefelsaure oder Phosphorsaure besonders bewahrt, 
wobel Schwefelsaure, Natriumhydrogensulfat oderderen Mischungen bevorzugt ist. 
[0036] Weiterhin ist es in dem erfindungsgemalien Verfahren bevorzugt, dass der Phasenbildner bei der Zu- 
gabe flussig ist. Daher sind Phasenbildner. die bei 20*^0 unter Normalbedlngungen als Fliissigkeit vorllegen, 
besonders bevorzugt. 

[0037] Unter "hygraskoplsch" wIrd erfindungsgemafi das In Rompp, Lexikon der Chemie, 1 0. vollig uberarbei- 
tete Auflage 1997, Seite 1858 mIt weiteren Nachweisen beschrlebene und durch einen Hygrometer zu mes- 
sende Affinitat zu Wasser verstanden. 

[0038] Der Umfang und die Art der Temperaturerniedrlgung in dem erfindungsgemafien Verfahren hangt von 
dem Verlauf der Liquidus- und Sollduslinlen der jeweiligen Temperatur/Konzentration-Phasendlagramme der 
zu trennenden Ausgangsmischungen ab. So ist es bevorzugt, dass die Erniedrigung der Temperatur unterhalb 
der Liquiduslinie eInes Ausgangsmischungsbestandteils in der Ausgangsmischung erfolgt. Femer ist es bevor- 
zugt, dass die Temperatur oberhalb der Soliduslinien gehalten wird. Zudem ist es bevorzugt, dass die Tempe- 
ratur in dem von Solidus- und Liquiduslinie umschriebenen Berejch des Phasendiagramms der Ausgangsmi- 
schung gehalten wird. Weiterhin ist es Im Fall eines Eutektikums bevorzugt, dass die Temperatur nicht unter- 
halb der Temperatur des S-L-Schnittpunkts des fur die Extraktlon ausgewahllen Konzentratlonsbereichs des 
Ausgangsmischungsbestandteils mit der hochsten Konzentration fallt. 

[0039] Zudem ist es erfmdungsgemali bevorzugt, dass wenigstens ein Teil des Phasenbildners nach Bildung 
des Phasensystems, vorzugsweise nach Bildung des Kristallsystems, wiedergewonnen und in Schritt (b) der 
Ausgangsmischung wieder zugesetzt wird. Es kann beispielsweise in dem Fall, dass das KrI stall system Kris- 
talle des sauren Monomers aufweist, die mit dem Phasenbildner angereicherte wassrige Phase aus dem Pha- 
sensystem bzw. dem Kristallsystem entfernt werden und nach entsprechender Aufarbeitung derwasserabge- 
relcherte Phasenbildner in Schritt (b) der Ausgangsmischung wieder zugesetzt werden. 
[0040] Weiterhin Ist es In dem erfindungsgemafien Verfahren bevorzugt, dass das Phasensystem mindestens 
eine erste flussige Phase und eine durch eine Phasengrenze von der ersten flussigen Phase abgegrenzte min- 
destens eine weltere flussige Phase als ein Phasensystem ausbildet. Bei der ersten flussigen Phase handelt 
es sich um eine im Vergleich zur weiteren flussigen Phase wasserarmen flussigen Phase. Weiterhin ist es be- 
vorzugt. dass die wasserarme flussige Phase eine geringere Dichte besitzt als die wasserreiche flussige Pha- 
se. Der Dichteunterschied betragt vorzugsweise mindestens 10 kg/m^, vorzugsweise mindestens 100 kg/m^ 
und besonders bevorzugt mindestens 200 kg/m^. Zudem ist es in dem erfindungsgemaflen Verfahren bevor- 
zugt, dass die Konzentration an saurem Monomer In der wasserarmen Phase Im Vergleich zu der Konzentra- 
tion an saurem Monomer in der wasserreichen Phase grolier Ist. Ober die Trennung der verschiedenen flussi- 
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gen Phasen konnen die einzelnen Ausgangsmischungsbestandteile von einander abgetrennt werden, 
[0041] Weiterhin istes in dem erfindungsgemafien Verfahren bevorzugt, dass die in einer Phase des Phasen- 
systenns sich bildenden Produktkristalle Qbenwiegen, vorzugsweise zumindest 80 Gew.-% und besonders be- 
vorzugt zumlndest 90 Gew.-%, jeweils bezogen auf den Produktkristall, aus saurem Monomer oder aus Was- 
ser bestehen. 

[0042] Zur weiteren Steigerung der Aufreinigungsleistung des erfmdungsgemalien Verfahrens ist es bevor- 
zugt, dass das Kristallsystem oder der abgetrennte Produktkristali oder b'eide einem weiteren Reinigungs- 
schritt unterzogen werden. Als in diesem weiteren Reinigungsschritt oder Reinigungsschritten einsetzbare Ver- 
fahren und Vorrichtungen sind alie dem Fachmann gelaufigen und geeignete Verfahren zu nennen. Unter die- 
sen Verfahren sind diejenigen bevorzugt, die das zu reinigende Material thermisch wenig belasten. Hierzu ge- 
horen insbesondere Kristallisationsverfahren wie die Schichtkristallisation und die Suspensionskristailisation, 
wobei die Suspensionskristailisation bevorzugt ist. Kristailisationsprodukte der vorgenannten Kristallisations- 
verfahren konnen weiterhin einem Waschschritt unterzogen werden. Weiterhin kann es vorteilhaft sein, dass 
die Kristalle der Kristallphase vor der Oberfiihrung in den weiteren Reinigungsschritt mindestens tellwelse auf- 
geschmolzen werden. 

[0043] Geeignete Verfahren hierzu sind aus EP 0 616 998, WO 99/14181, US 4,780,568 sowie WO 
02/055469 bekannt, deren Offenbarung in diesem Zusammenhang ein Teil dieser Anmeldung bildel. Beson- 
ders geeignete Reinigungsverfahren und Reinigungsvorrichtungen fur Produktkristalle, die mindestens 80 
Gew.-%, bevorzugt mindestens 95 Gew.-% und besonders bevorzugt mindestens 99 Gew.-%, jeweils bezogen 
auf den Produktkristall. saures Monomer beinhalten, sind in WO 02/055469 offenbart. 
[0044] Des weiteren ist es in dem erfindungsgemafien Verfahren bevorzugt, dass das saure Monomer einen 
pH-Wert von weniger als 7, vorzugsweise weniger als 5 und besonders bevorzugt weniger als 3 besitzt. Als 
saure Monomere besonders bevorzugt ist (Meth)Acrylsaure. Die pH-Wert-Bestimmung erfolgt bei dem sauren 
Monomer und bei der Bronsted-Saure In wassriger Losung nach „Ma&analyse Theorie und Praxis der klassi- 
schen und der Eleklrochemlschen Titrierverfahren" Walter de Gruyter & Co. Berlin 1969. Der Begriff 
"(Meth)Acrylsaure" wird in diesem Text fur die Verbindung mit dem Nomenklaturnamen "Methacrylsaure" und 
"Acrylsaure" verwendet. Von beiden Verbindungen ist die Acrylsaure erfindungsgemali bevorzugt. 
[0045] Weiterhin betrifft die Erflndung eine Von^ichtung zur Synthese und eines eine Doppelbindung aufwei- 
senden, sauren Monomers, aufweisend in fluidleitender Verbindung als Komponenten: 

i. als eine Monomersyntheseeinheit aufweisend eine Gasphasenmonomersyntheseeinheit oder eine Flus- 
sigphasenmonomersyntheseeinhelt, 

ii. eine auf die Gasphasenmonomersyntheseeinheit folgende Quencheinheit, 

iii. gegebenenfalls eine auf die Flussigphasenmonomersyntheseeinheitoder auf die Quencheinheit folgen- 
de erste Reinigungseinheit, 

iv. eine erste Extraktionseinheit, aufweisend als Bestandteile: 

(aa) eine mit der Flussigphasenmonomersyntheseeinheit oder der Quencheinheit oder mit der gegebenen- 
falls vorliegenden ersten Reinigungseinheit verbundene Ausgangsmischungsfuhrung, 
(bb) eine Phasenbildnerfuhrung, 

(cc) einen die Ausgangsmischungsfuhrung und die Phasenbildnerfuhrung aufnehmenden Extraktionsbe- 
halter, 

V. gegebenenfalls eine weitere mit der ersten Extraktionseinheit verbundene weitere Extraktlonseinheit oder 
weitere Reinigungseinheit oder beides. 

[0046] In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der erfindungsgemaflen Vorrichtung ist eine Bereich der Ex- 
traktionseinheit, vorzugsweise des Extraktionsbehalters und besonders bevorzugt der Extraktionsbehalter 
kuhlbar. Diese Ausgestaltung eignet sich besonders fur die vorstehend beschriebene einstufige Durchfuhmng 
des erfindungsgemalien Verfahrens. 

[0047] In einer anderen Ausfuhrungsform der erfindungsgemafien Vorrichtung weist diese neben einen 
Phasentrennungsbereich, vorzugsweise der Extraktionsbehalter, einen von diesem Phasentrennungsberelch 
getrennten Kristallisationsbereich auf. In diesem getrennten Kristallisationsbereich ist mindestens ein Teil die- 
ses Bereichs kuhlbar. Typische Kristallisationsbereiche sind die an anderer Stelle beschriebenen Kristallerzeu- 
ger. Diese Ausgestaltung der erfindungsgemafien Vorrichtung eignet sich besonders fur die vorstehend be- 
schriebene zwei und mehrstufige Durchfuhrung des erfindungsgemaflen Verfahrens. 
[0048] Unter JIuidleitend" wird erfindungsgemali verstanden, dass Gase oder Fliissigkeiten, Suspensionen 
eingeschlossen, oder deren Mischungen durch entsprechende Leitungen gefuhrt werden. Hierzu lassen sich 
insbesondere Rohleitungen, Pumpen und der gleichen einsetzen. 

[0049] Gemali einer bevorzugten erflndungsgemalien Ausfuhrungsform der Vorrichtung zur Synthese des 
sauren Monomers weist diese zwingend eine auf die Quencheinheit folgende erste Reinigungseinheit auf. 
[0050] Gemafi einer weitem bevorzugten erfindungsgemaRen Ausfuhrungsform der Vorrichtung zur Synthe- 
se des sauren Monomers weist diese zwingend eine auf die Flussigphasenmonomersyntheseeinheit folgende 
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erste Reinlgungseinheit auf. 

[0051] Gemafi einer anderen bevorzugten erfindungsgemalien Ausftihrungsform der Vorrichtung zur Synthe- 
se eines sauren Monomers weist diese zwingend eine weitere mit der ersten Extraktionseinheit verbundene 
weitere Extraktionseinheit oder weitere Reinigungseinheit oder beides auf. 

[0052] Daher ist es bel der erfindungsgemaflen Vorrichtung zur Synthase eines sauren Monomers bevorzugt, 
dass die Monomersyntheseeinheit mindestens zwei Reaktoren aufweist. Als Reaktoren kommen alle dem 
Fachmann fur die Synthese von sauren Mdnomeren geeigneten Reaktoren in Belracht. In diesem Zusammen- 
hang sind beispielsweise Rohrenreaktoren, Wandreaktoren und Schichtreaktoren zu nennen. Im Zusammen- 
hang mit dem Reaktor ist es bevorzugt, dass der Reaktor einen getragerten Obergangsmelalloxidkatalysator 
aufweist. der die vorzugsweise durch Gasphasenoxidation eines eine Doppelbindung aulweisenden Kohlen- 
wasserstoffs erfolgende Synthese des sauren Monomers erieichtert. Die getragerten Ubergangsmetallkataly- 
satoren konnen auf alien dem Fachmann bekannten Materialien getragert werden. In diesem Zusammenhang 
sind verschiedene Metade, insbesondere gegeniiber den Reaktionsbedingungen bei der Synthese des sauren 
Monomers inerte und keramische Materialien wie Stable, Mischoxide und einzelne Oxide des Aluminiums und 
des Siliziums, beispielsweise Rulith und Anastas zu nennen. Als Obergangsmetalioxldkatalysatoren sind ins- 
besondere die Mischoxide des Vanadiums, des Nickels und Molybdans oder eine Mischung aus mindestens 
zwei davon bevorzugt. In diesem Zusammenhang wird insbesondere auf die Ausfuhrungen in DE 196 06 877 
unter Stufe (I) als Teil dieser Offenbarung verwiesen. 

[0053] Im Zusammenhang mit der erfindungsgemalien Vorrichtung zur Synthese eines sauren Monomers ist 

es besonders bevorzugt^ dass mindestens einer der Reaktoren ein Gasphasenreaktor Ist. 
[0054] Das in der Monomersyntheseeinheit durch die mindestens ein, vorzugsweise zwei Reaktoren durch 
die Edukte gebildete, das saure Monomer beinhaltende, meist gasformige Reaktorprodukt wird anschliefiend 
in die Quencheinheit uberfuhrt. Bei der Quencheinheit handelt es sich in der Regel um einen Quenchturm, in 
dem gasformiges Reaktorprodukt mit Wasser in Kontakt gebracht wird um auf diese An und Weise das saure 
Monomer in eine flussige Phase zu uberfuhren. 

[0055] In einer erfindungsgemali bevorzugten Ausftihrungsform der Vomchtung zur Synthese eines sauren 
Monomers folgt auf die Quencheinheit eine Reinigungseinheit in Form einer Destlllatlonskolonne. In dieser De- 
stillationskolonne wird das in der Quencheinrichtung entstandene Quenchprodukt durch Destination in seine 
verschiedene Bestandteile, darunter das saure Monomer durch thermische EInwirkung weltestgehend aufge- 
trennt. Es istweiterhin bevorzug, dass die Destillationskolonne in ihrem unteren Bereich einen Kolonnensumpf 
aufweist, der mit der Ausgangsmischungsfuhrung verbunden ist, um auf diese An und Weise die Sumpf-Aus- 
gangsmischung in die Extraktionseinheit zu uberfuhren. Auf diese Weise konnen die im Zuge der Destination 
anfallenden, nicht in den oberen Bereich der Destillationskolonne transportlerten meist eine nicht unerhebliche 
Menge sauren Monomers beinhaltenden Sumpfgemische einer weiteren Aufrelnlgung unterzogen werden. die 
zu einer Steigerung der Effizienz der Vorrichtung und insbesondere zu einer Steigerung der Ausbeute an sau- 
rem Monomer fiihrt. 

[0056] Gemafi einer weiteren Ausfuhrungsform der erfindungsgemalien Vorrichtung zur Synthese eines sau- 
ren Monomers ist es bevorzugt, dass die Destillationskolonne in oberen Bereich einen Kolonnenkopf aufweist, 
der ebenfalls mit einer Ausgangsmischungsfuhrung verbunden ist Dieses dient dazu, die In den Kopfproduk- 
ten des Destillationsprozesses nach wie vor neben dem gewunschten sauren Monomer Verunreinigungen ent- 
haltenden Mischungen als Kopf-Ausgangsgemisch einer Extraktionseinheit zur weiteren Aufrelnlgung und da- 
mit zur weiteren Efflzlenzsteigerung der Vorrichtung zur Synthese eines sauren Monomers zuzufiihren. 
[0057] Im Zuge der destlllativen Aufarbeitung des Quenchprodukts kann es zur Bildung von Ollgomeren des 
sauren Monomers kommen, die durch eine geelgnete Ollgomerenspaltvorrichtung in saure Monomere zuriick- 
gefuhrt werden mussen. Daher ist In einer erfindungsgemalien Ausfuhrungsform der Vorrichtung zur Synthese 
eines sauren Monomers anschlleBend an die erste Reinigungseinheit eine Spaltvorrlchtung fur Oligomere des 
sauren Monomers vorgesehen. Als Spaltvorrlchtung kommen alle dem Fachmann fur die Spaltung von sauren 
Monomeren geelgnete Verfahren in Betracht, in diesem Zusammenhang sind insbesondere katalytlsche Dime- 
ren- oder Trimerenspaltvorrichtungen zu nennen. Welterhin ist es bevorzugt, dass die Spaltvorrlchtung in ihrem 
unteren Bereich einen Spaltvomchtungssumpf aufweist, der mit der Ausgangsmischungsfuhrung verbunden 
ist, um auf diese Weise die Oligomeren-Ausgangsgemische der Extraktionseinheit zuzufuhren. 
[0058] In einer anderen Ausfuhrungsform der erfindungsgemalien Vorrichtung zur Synthese eines sauren 
Monomers ist es bevorzugt, dass diese mit einer auf die Quencheinheit folgenden ersten Reinigungseinheit 
ausgestattet ist, wobei diese erste Reinigungseinheit ein Kristallerzeuger ist. Das durch den Krlstallerzeuger 
kristallisierte Quenchprodukt bildet oftmals bei der Kristallisation ein eutektisches Gemisch, in dem das saure 
Monomer nicht in den gewunschten Menge abgetrennt werden kann. Daher ist es bevorzugt, dass uber die 
Ausgangsmischungsfuhrung das Eutektikum-Ausgangsgemisch in die Extraktionseinheit uberfuhrt wird, um 
dort durch das erfindungsgemafte Verfahren aufgereinigt zu werden. Kristallerzeuger konnen alle dem Fach- 
mann bekannten und erfindungsgemali geeigneten eingesetzt werden. Darunter fallen Schlcht- und Suspen- 
sionskristallerzeuger. Bei den Suspensionskristallerzeugern konnen vorteilhaftenA^eise Kesselkristallisatoren, 
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Kratzkristallisatoren. Kuhlscheibenkristallisatoren, Kristallisierschnecken, Trommelkristallisatoren, und derglei- 
chen eingesetzt werden, wobei die Suspensionskristallerzeugerbevorzugt mit einer nachgeschalteten Wasch- 
kolonne betrieben werden. In diesem Zusammenhang wird auf die Offenbarung der WO 99114181 venA^iesen, 
die hiermit als Teil dieser Offenbarung gilt. 

[0059] Weiterhin betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung eines eine Doppelbindung aufweisenden, 
sauren Monomers, wobei eine das saure Monomer und mindestens einen Synthese beinhaltende zumindest 
eine im Reaktor entstandene Synthesemlschung mit Wasser in Kontakt gebracht und gegebenenfalls nach 
mindestens einem weiteren Aufarbeitungsschritt als eine Ausgangsmischung einem erfindungsgemaften Ver- 
fahren zur Aufreinigung eines sauren Monomers zugefuhrt wird. 

[0060] AuRerdem ist es bevorzugt, dass das erfindungsgemalie Verfahren zur Herstellung eines sauren Mo- 
nomers in mindestens einem Reaktor durch Oxidation eines mindestens eine Doppelbindung aufwelsenden 
Kohlenwasserstoffs durchgefuhrt wird. Bei diesen Kohlenwasserstoffen handelt es sich um C2- bis C10-, be- 
vorzugt 03- bis C5- und besonders bevorzugt C3-Kohlenwasserstoff. Besonders bevorzugt als Kohlenwasser- 
stoff Ist Propylen im Fall der Herstellung von Acrylsaure. 

[0061 ] Als Flussigphasenmonomersyntheseeinheit kommen alle dem Fachmann bekannten und geeignet er- 
scheinenden Systeme in Betracht, In dem ausgehend von einem eine Doppelbindung aufwelsenden Kohlen- 
wasserstoff als Edukt in der flussigen Phase eines Losemlttels das saure Monomer durch Obergangsmetall- 
verbindungen mit LIgandensystemen als Katalysatoren das saure Monomer, vorzugsweise bereits in einem 
Losemittel gelost, erhalten wird. 

[0062] Ferner Ist es erfindungsgemali bevorzug. dass bei dem Verfahren zur Herstellung eines sauren Mo- 
nomers eine erfindungsgemalie Vorrlchtung zur Synthese eines sauren Monomers eingesetzt wird. 
[0063] Ferner betrifft die Erfindung ein saures Monomers, dass nach einem erflndungsgemaften Verfahren 
zur Herstellung eines sauren Monomers erhaltlich ist. 

[0064] Weiterhin betrifft die Erfindung Fasern, Formkorper, Filme, Schaume, superabsorbierende Polymer, 
Spezialpolymere fur die Bereiche Abwasserbehandlung, Dispersionsfarben, Kosmetika, Textilien, Ledervere- 
delung oder Papierherstellung oder Hygieneartikel, mindestens basierend auf einem erfindungsgemalien sau- 
ren Monomer. 

[0065] Zudem betrifft die Erfindung die Verwendung des erfindungsgemafien sauren Monomeren In oder zur 
Herstellung von Fasern, Formkorpem, Filmen, Schaumen, superabsorblerenden Polymer oder Hygieneartikel, 
Detergenzien oder Spezialpolymeren fur die Bereiche Abwasserbehandlung, Dispersionsfarben, Kosmetika, 
Textilien, Lederveredelung oder Papierherstellung. 

[0066] Die Erfindung wird nun an Hand von Zeichnungen und Beispielen in nicht ilmltierender Weise naher 
eriautert. 

[0067] Fig. 1 zelgt einen schematischen Aufbau einer erfindungsgemafien Monomersynthesevorrlchtung mit 
an verschiedenen Stellen angeordneten moglichen Extraktlonseinheiten In Form eines Flussdiagramms. 
[0068] Fig, 2 zelgt die Kombination einer erfindungsgemafien Extraktionseinheit mit einer Phasenbildnerauf- 
bereitung und einer weiteren Reinlgungseinheit als Flussdiagramm. 

[0069] Fig. 3 zelgt eine weitere zwelstufige Kombination einer Extraktionseinheit mit von einander getrennten 
Extraktions- und Kristallisationsbereich und einer Fiusslgphasenmonomersyntheseeinheit als Flussdiagramm. 
[0070] In der in Fig. 1 abgeblldeten Monomersynthesevorrlchtung 1 wird uber einen Eduktelnlass 23 das fur 
die Synthese des sauren Monomers notwendige Edukt - im Fall der Synthese von Acrylsaure, Propylen und 
Sauerstoff-in einen ersten Reaktor 11 eingeleitet. Das Eduktgemisch wird uber einen getragerten Obergangs- 
metallkatalysator 13 durch eine Gasphasenoxidationsreaktion zunachst In dem ersten Reaktor 11 im Fall der 
Acrylsauresynthese hauptsachlich zu Acrolein umgesetzt. um dann dieses in einem weiteren Reaktor 12 einer 
weiteren Gasphasenoxidation zur Acrylsaure zu unterzlehen. Der erste Reaktor 11 und der weitere Reaktor 12 
bilden eine Gasphasenmonomersyntheseeinhelt 2a als Monomersyntheseeinheit 2. Ober eine Reaktorpro- 
duktfuhrung 18 wird das Reaktorprodukt aus der Monomersyntheseeinheit 2 in eine Quencheinheit 3 gefuhrt. 
An die Quencheinheit 3 kann uber eine Ausgangsmischungsfiihrung 6 eine erste Extraktionseinheit 5 ange- 
schlossen sein, in der das Quenchprodukt dem erfindungsgemafien Aufarbeitungsverfahren unterzogen wird. 
Es ist weiterhin moglich, das Quenchprodukt iiber eine Quenchproduktfuhrung 19 einer ersten Reinlgungsein- 
heit 4 zuzufuhren. Bel der ersten Reinlgungseinheit 4 kann es sIch zum einen um eine Kristalllsatlonsvorrlch- 
tung, eine Kristallisationsvorrichtung mit einer Waschvorrichtung oder um eine Destillatlonskolonne handeln. 
Fur den Fall, dass es sich bei der ersten Reinlgungseinheit 4 um eine Destillatlonskolonne handelt, weist diese 
Deslillationskolonne im unteren Bereich einen Kolonnensumpf 14 und im oberen Bereich der Destillatlonsko- 
lonne einen Kolonnenkopf 15 auf. Sowohl an dem Kolonnensumpf 14 als auch an dem Kolonnenkopf 15 kann 
eine weitere erste Extraktionseinheit 5" bzw. 5" uber entsprechende Ausgangsmischungsfuhrungen 6 ange- 
schlossen sein. Weiterhin ist es moglich, dass an die als Destillatlonskolonne ausgelegte erste Reinlgungsein- 
heit 4 uber eine Oligomerenfuhrung 20 an eine Spaltvorrichtung 16 fur Oligomere des sauren Monomers an- 
geschlossen ist. Diese Spaltvorrichtung 16 weist einen Spaltvorrichtungssumpf 17 auf, der durch eine weitere 
Ausgangsmischungsfiihrung 6 mit einer weiteren Extraktionseinheit 5" verbunden ist. Fur den Fall, dass die 
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erste Reinigungselnheit 4 eine Kristallisationsvorrichlung oder eine Kristallisationsvorrichtung mit einer Wasch- 
vorrichtung ist, ist es femer moglich, dass die in der Kristallisationsvorrichtung oder in der Kristaliisationsvor- 
richtung mit Waschvoirlchtung anfallenden. dass saure Monomer in aufgerelnigter Form beinhaltenden Pro- 
dukte, insbesondere wenn diese als wassrige Zusammensetzungen nahe dem eutektischen Punkt dieser Zu- 
sammensetzungen vorliegen, uber die Ausgangsmischungsfuhrung 6 einer welteren ersten Extraktionselnhelt 
5* zugefuhrt werden. Die erste Reinigungselnheit 5 weist einen Extraktionsbehalter 8, In dem neben der Aus- 
gangsmischungsfuhrung 6 eine Phasenblldnerfuhrung 7 einmundet. Die so ausgestaltet Extraktlonselnheit 
welst somit Phasentrennungs- und Kristallisationsberelch gemeinsam in dem Extraktionsbehalter 8 auf. Auch 
die welteren ersten Extraktionseinhelten 5, 5', 5" sowie 5" werden iiber die jeweiligen Phasenbildnerfuhrungen 
7 mit Phasenbildner aus einem Phasenblldnertank 22 versorgt. Qber eine Produkt/Kristallfuhrung 21 wird das 
in den ersten Extraktionseinhelten 5, 5*. 5" sowie 5" aufgereinigten Produkt einer welteren Reinigungselnheit 
10 zugefuhrt. Hierbel Ist es moglich, dass die Produkt/Kristallfuhrung 21 durch eine weitere Extraktionselnhelt 
9 unterbrochen wird, In der die Kristallphase einer welteren erfindungsgemaden Aufrelnigung unterzogen wird. 
Als weitere Reinigungselnheit 10 konnen alle dem Fachmann bekannten und fur die weitere Aufrelnigung ge- 
eigneten Vorrlchtungen eingesetzt werden. Als weitere Reinigungselnheit 10 sind insbesondere Kristallisati- 
onsvorrichtung Oder Kristallisatlonsvorrlchtungen mit Waschvorrlchtungen bevorzugt. Von der weiteren Reini- 
gungselnheit 10 wird uber einen Reinproduktauslass 24 das aufgerelnlgte saure Monomer aus der Monomer- 
synthesevorrichtung 1 ausgetragen. Die sich in den ersten Extraktionseinhelten 5, S\ 5" sowie 5" blldenden 
Ruckstande konnen uber eine Riickstandsfuhrung 25 einer Phasenbildneraufbereitung 26 zugefuhrt werden, 
In der der Phasenbildner zuruckgewonnen und In den Phasenblldnertank 23 uberfuhrt wird. Ober eine Ruck- 
standsabfiihrung 28 werden bel der Aufarbeitung und Ruckgewinnung des Phasenbildners anfallende Ruck- 
stande aus der Monomersynthesevorrichtung 1 ausgeschleust. 

[0071] Folgende in der Monomersynthesevorrichtung 1 in Fig. 1 dargesteilten Kombinatlonen sind im einzel- 
nen als Ausfuhrungsformen beisplelsweise zur Venwendung in weiteren Monomersynthesevorrlchtungen 1 be- 
vorzugt: Die Kombination der Quenchelnhelt 3 mit der ersten Extraktionselnhelt 5, die Kombination der ersten 
Reinigungselnheit 4 mit der ersten Extraktionselnhelt 5' fur den Fall, dass die erste Extraktionselnhelt 4 eine 
Kristallisationsvorrichtung oder eine Kristalllsatlonsvornchtung mit einer Waschvorrichtung Ist; die Kombination 
der ersten Relnigungseinheit 4 mit der ersten Extraktionselnhelt 5' fur den Fall, dass die erste Extraktionseln- 
helt 4 eine Destillationskolonne mit einem Kolonnensumpf 14 ist; die Kombination der ersten Reinigungselnheit 
4 mit der ersten Extraktionselnhelt 5" fur den Fall, dass die erste Reinigungselnheit 4 eine Destillationskolonne 
mit einem Kolonnenkopf 1 5 ist; die Kombination der ersten Reinigungselnheit 4 mit der ersten Extraktlonseln- 
heit 5' wie der weiteren ersten Extraktionselnhelt 5" fur den Fall, dass die Reinigungselnheit 4 eine Destillati- 
onskolonne mit einem Kolonnensumpf und einem Kolonnenkopf 1 5 ist; die Kombination der ersten Relnigungs- 
einheit 4 mit der Spaltvorrichtung 1 6, die einen Spaltvorrichtungssumpf 1 7 autwelst, fur den Fall, dass die erste 
Relnigungseinheit 4 eine Destillationskolonne ist, In Verbindung der weiteren ersten Extraktionseinheit 5". 
[0072] Fig. 2 zeigt eine vorzugswelse in einer Monomersynthesevorrichtung 1 an verschiedenen in Fig. 1 ge- 
zeigten Stellen einsetzbare Extraktionseinheit 5, wobel diese Extraktionseinheit 5 eine weitere Extraktionsein- 
heit 5* aufweist. die mit einer weiteren Relnigungseinheit 10* kombinlert ist. Uber die Ausgangsmlschungszu- 
fuhrung 6 wird in die weitere Extraktionseinheit 5* die Ausgangsmischung zusammen mit dem uber die Pha- 
senblldnerfuhrung 7 zugefuhrten Phasenbildner eingespeist, damit das in der Ausgangsmischung belnhaltete 
saure Monomer durch das erflndungsgemafte Verfahren aufgereinigt werden kann. Der Phasenbildner und 
moglichst wenig saures Monomer (weniger als 20 Gew.-%, bevorzugt wenlger als 10 Gew.-% und besonderes 
bevorzugt als 5 Gew.-%, Jewells bezogen auf die durch die Ruckstandsfuhrung 25 ausgetragene MIschung) 
wird durch die Ruckstandsfuhrung 25 in die Phasenbildneraufbereitung 26 uberfuhrt. Der In der Phasenbildne- 
raufbereitung 26 gewonnene Phasenbildner wird uber die Phasenblldnerfuhrung 7 der ersten Extraktionsein- 
heit 5* wieder zugefuhrt. Ober die Produkt/Kristallfuhrung 21 wird die an saurem Monomer reiche Kristallphase 
In die weitere Reinigungselnheit 10* uberfuhrt. Bei dieser Relnigungseinheit 10* kann es sich zum einen um 
eine Kristallisationsvorrichtung oder zum anderen um eine Kristallisationsvorrichtung mit einer Waschvorrich- 
tung handeln. Es kann bevorzugt sein, dass vorder EInleitung der Produkt/Kristallphase In die weitere Relni- 
gungseinheit 10 die Kristalle des sauren Monomers mindestens teilweise aufgeschmolzen werden. In der wel- 
teren Reinigungselnheit 10* wird das saure Monomer der Kristallphase welter aufgereinigt, wobel die Ruck- 
stande dieser Reinigung uber die Reinigungsruckstandsfuhrung 27 wieder in die erste Extraktionseinheit 5* zu- 
ruckgefuhrt werden konnen und das aufgerelnlgte saure Monomer uber den Reinproduktauslass 24 aus der 
welteren Relnigungseinheit 10* ausgeschleust werden kann. 

[0073] In Fig. 3 wird die beisplelsweise In einer Flussigphasenmonomersyntheseeinheit 2b erhaltenen Aus- 
gangsmischung uber die Ausgangsmischungsfuhrung 6 mil Im Fall der Aufrelnigung von Acrylsaure Im Berelch 
von 60 bis 80 Gew.-% Acrylsaure In eine Extraktionseinheit 5# gefuhrt. Die Extraktionselnhelt 5# weist einen 
Phasentrennungsbereich 5a# auf, von dem die produktrelchere Phase, die vorzugswelse phasenbildnerarmer 
ist, uber eine Produktphasenfuhrung 33 in einen von dem Phasentrennbereich 5a# getrennten Kristalllsations- 
berelch 5b# mit einem Kristaller 29 zur Erzeugung einer Kristallsuspenslon geleitel wird. Ober eine Kristallsus- 
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pensionsfuhrung 30 gelangt die Kristallsuspension in eine Waschkolonne 31, in der das Produkt abgetrennt 
und uber den Reinproduktauslass 24 abgefuhrt und ggf. einer weiteren Reinlgungselnheit 10 zugefuhrt werden 
kann. Ober sine Mutterlaugenfuhaing 32 kann die bei der Trennung in der Waschkolonne 31 anfallende Mut- 
terlaugen in den Kristaller 29 zuruckgefuhrt oder zumindest tellweise uber die Ruckstandsabfuhrung 28 ent- 
sorgt werden. Ober die Ruckstandsfuhnjng 25 kann der produktarme und phasenbildnerreiche Ruckstand aus 
dem Phasentrennberelch 5a# der Phasenblldneraufbereitung 26 zugefuhrt und der dort aufbereitete Phasen- 
bildner - bevorzugt Schwefelsaure - von dort aus in die Phasenbildnerfuhrung 7 eingespeist und der bei der 
Aufbereitung des Phasenbiidners angefallene Ruckstand uber die Ruckstandsabfuhrung 28entsorgt werden. 
Vorzugsweise weist die Phasenbildneraufbereitung 26 einen mit der den vehsrauchten Phasenbildner und wei- 
ter Ruckstande fuhrenden Ruckstandsfuhrung 25 verbundenen ersten Flashbehalter 34 auf. In denn ersten 
Flashbehalter 34 werden die leichtsiedenden Bestandteile, meist Wasser und Acrylsaure, des Ruckstands ver- 
dampft und uber die Wertstofffuhrung 35dem Phasentrennungsbereich 5a# wider zugeleitet. Der meist Pha- 
senbildner und Ruckstand enthaltenden Schwerslederanteil wird uber eine Schwersiederfuhrung 36 einem. 
meist bei hoheren Temperaturen betriebenen, weitem Flashbehalter 37 zugefuhrt. In diesem weitem Flashbe- 
halter 37 wird der Phasenbildner als Leichtsieder abgetrennt und uber die Phasenbildnerfuhrung 7 dem Pha- 
senbildungsbereich 5a# zugeleitet. Der schwersiedende Anteil wird uber eine Ruckstandsabfuhrung 28 aus- 
geschleust. 

BEISPIELE: 
1.PHASENTRENNUNG A 

[0074] In einem auf 20''C temperierten doppelwandigen Laborglasgefafi mit einem Fassungsvermogen 1 ,5 I 
wurden 724 g eines Gemisches mit einer Zusammensetzung gemali Tabelle 1 vorgelegt und mit einem Mag- 
netruhrergeruhrt. Anschlieliend wurden 226 g Phasenbildner (96%-ige Schwefelsaure) zugesetzt. In Folge der 
Zugabe wurde eine Phasentrennung beobachtet. Die Zusammensetzung der einzelnen Phasen sind in Tabel- 
len 1 angegeben. 

Tabelle 1 





Edukt 


obere Phase 


untere Phase 




Gehalt in 
Masse % 


Gehalt in 
Masse % 


Gehalt in Masse % 


Acrolein 


0.025 


<0,01 


<0,01 


Essigsaure 


3,146 


3,091 


1,994 


Furfural 


0,024 


0,023 ■ 


<0,01 


Benzaldehyd 


0,028 


0,042 


<0,01 


PropionsSure 


0,013 


0,036 


0,042 


Protoanemonin 


0,017 


0,019 


<0,01 


Acrylsaure 


65,925 


93,100 


25.400 


Dimerer Acrylsaure 


0,388 


0,777 


0,353 


Maleinsaureanhydrid 


0,100 


0,422 


0.529 


Wasser 


30,200 


3,700 


36,6 


Schwefelsaure 




2,900 


36,3 



2. PHASENTRENNUNG B 



[0075] Der Versuch zu Phasentrennung A wurde mit dem Unterschied wiederholt, indem 874 g eines Gemi- 
sches mit der Zusamniensetzung gemafi Tabelle 2 und 305 g 70%-ige wassrige Natriumhydrogensulfatlosung 
als Phasenbildner eingesetzt wurden. Die Zusammensetzung der entslehenden Phasen ist in Tabelle 2 ange- 
geben. 
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Tabelle 2 





Edukt 


obere Phase 


untere Phase 




Gehalt in Mas- 
se % 


Gehalt in Masse % 


Gehalt in Masse % 


Acrolein 


0,025 


0,011 


<0,001 


Essigsaure 


3,146 


3,400 


0,700 


Furfural 


0,024 


0,023 


0,001 


Benzaldehyd 


0,028 


0,026 


<0,001 


Propionsaure 


0,013 


0,018 


0,009 


Protoanemonin 


0,017 


n.a. 


n.a. 


Acrylsaure 


65,925 


68,100 


8,000 


Diraerer Acrylsaure 


0,388 


0,500 


<0,001 


Maleinsaureanhydrid 


0,100 


0,600 


0,300 


Wasser 


30,200 


23,700 


47,600 


Natriumhydrogensul- 
fat 




8,700 


43,000 



3. EXTRAKTIONS-KRISTALLISATIONSVERSUCHE (EINSTUFIG) 



[0076] In einem auf 20°C temperierten doppelwandigen Laborglasgefali mit einem Fassungsvermogen 250 
ml wurden 1 70 g eines Gemisch mit einer Zusammensetzung gemaH Tabelle 3 (Edukt) mit einem Magnetruhrer 
geriihrt. AnschlieBend wurden 55 g sine 96%-tigen Schwefelsaure als Phasenbildner unter Ausbildung von 
zwei Phasen zugesetzt. Anschlieliend wurde die Temperatur so lange reduziert bis Kristalle bei Sfi^C sich bil- 
deten. Die Temperatur wurde weiter auf 5,4*C bis zum Abschluli der Kristallbildung reduziert. Die Kristalle der 
so entstandenen Kristallphase wurde mittels eines Vakuumnutschfilters abgetrennt und mit 102 g 99,8%iger 
Acrylsaure gewaschen. Die verschiedenen Zusammensetzungen sind in Tabelle 3 angegeben. Die Kristallisa- 
tion aus der vornehmllch Acrylsaure enthaltenden Phase war so vollstandig, dass sich ein Ruckstand in Form 
einer wassrigen/organischen Suspension bildete. Diese Suspension konnte leicht von den einen Filterkuchen 
blldenden Kristallen mit dem Vakuumnutschfilter abgetrennt werden. Es wurden nach der Wasche mit 
99,8%-iger Acrylsaure Kristalle mit einer Ausbeute von 51 %, bezogen auf die im Edukt eineingesetzte Acryl- 
saure, erhalten. 
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Tabelle 3 



Bezeich- 
nung 


Einheit 


Edukt 


Knstalle 
nach Wa- 
sche 


Knstalle vor 
Wasche 


Ruckstand 
(wassri- 
ge/org. 

Phase) 


Wasser 


Gew.-% 


33,7 


0,8 


4,4 


39,3 


Acrylsaure 


Gew.-% 


62,6 


97,6 


83,3 


24,5 


Essigsaure 


Gew..% 


3,0 


0,2 


1.2 


2,5 


saure 


Oew 

\JC W /o 


0,012 


<0,01 


0,014 


0,06 


Dimerer 
Acrylsaure 


Gew.-% 


0,277 


11 mg/kg 


0,3 


0,2 


Malein- 
saureanhy- 
drid 


Gew.-% 


0.17 


38mg/kg 


0,1 


0,5 


Furfural 


Gew.-% 


0,0221 


<0,01 . 


<0,01 


0,038 


Benzalde- 
hyd 


Gew.-% 


0,0272 


<0,01 


0,021 


0.017 


Acrolein 


Gew.-% 


0,033 


<0,01 


<0,01 


0,014 


Protoane- 
monin 


Gew.-% 


0,0158 


<0,01 


<0,01 


0,018 


Schwefel- 
saure 


Gew.-.% 




1.3 


2,3 


34,5 



4. KRISTALLISATION/SCHICHTKRISTALLISATION (ZWEISUFIG) 



[0077] In einem auf 10°C temperierten doppelwandigen Laborglasgefafi mit einem Fassungsvermogen 41 
wurden 21 eines analog zu Beispiels 1 als obere Phase gewonnen Edukts vorgelegt. Die Zusammensetzung 
des Edukts ergibt sich aus Tabelle 4. In die Mitte des Laborglasgefaf^es wurde ein Kuhlfinger mit einerlempe- 
ratur von 10°C ejngebracht, wobei der Kuhlfinger zuvor kurz in 99,8%-ige Acrylsaure zur Benetzung der Kuhl- 
fingeroberfiache getaucht wurde. AnschlleRend wurde der Kuhlfinger und das doppelwandige Laborgefaft auf 
eine Temperatur von 4°C abgekuhit, so dass sich auf der des Kiihlfingeroberflache eine Kristallschicht auszu- 
bilden begann. Der Kuhlfinger wurde mit 0,15°C/min auf-8°C waiter abgekuhit. Die an Acrylsaure veramite 
Muttertauge wurde abgelassen und die Kristalle des Kuhlfingers analysiert. Anschlief^end wurde der Kuhlfinger 
mit 0,2''C/min auf 2'*C en/varmt, urn die auf dem Kuhlfinger befindliche Kristallschicht durch Schwitzen welter 
au^ureinigen. Die Zusammensetzungen der Kristalle der einzelnen Schrltte sind in Tabelle 4 angegeben. 
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Tabelle 4 





oum- 
me 




Schwe* 
feisau- 
re 


saure 


rer 

Acryl- 
saure 


Essig- 
saure 


Nlalei 
n- 

saure 


Purfu- 
ral 


Ben- 
zalde 
hyd 


Pro- 

pion- 

saure 


Was- 
ser 


Fraktionen 


Masse 
(g) 


Be- 

stim- 

mung 


w(%) 


w (%) 


w(%) 


w (%) 


w (%) 


w (%) 


W 
(%) 


w (%) 


w (%) 


Feed 


1982 


Ana- 
lyse 


2,000 


88,000 


1,400 


2,400 


0,400 


0,020 


0,044 


0,020 


11,700 


Mutterlauge 


1891 


Bilan- 
ziert 


2,034 


88,357 


1,427 


2,436 


0,408 


0,02 


0,045 


0,02 


11,908 


Kristallisat 
vor Schwit- 
zen 


82 

(bilan- 
ziert) 


Bilan- 
ziert 


1,433 


89,426 


0,922 


1,822 


0,250 


0,012 


0,019 


0,018 


8,174 












Schwitzfrak- 
tion 


67 


Ana- 
lyse 


1,700 


88,000 


1,100 


2,000 


0,300 


0,014 


0,023 


0,019 


9.600 


Kristallisat 
nach 

Schwitzen 


14 


Ana- 
lyse 


0,200 


96,000 


0,100 


1,000 


0,020 


0,001 


0,002 


0,014 


1,600 



[0078] Die Vorstehenden Angaben wurden mittels Gaschromatographie und HPLC ermittelt. 
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Bezugszeichenliste 



1 


Monomersynthesevorrlchtung 


2 


Monomersyntheseeinheit 


3 


Qencheinheit 


4 


erste Reinigungseinheit 


5 


erste Extraktionseinheit 


b 


Ausgangsmischungsfiihrung 


7 


Phasenblldnerfuhrung 


8 


Extraktionsbehalter 


9 


weitere Extraktionseinheit 


10 


weitere Reinigungseinheit. 


11 


erster Reaktor 


12 


weiterer Reaktor 


13 


getragerten Qbergangsmetalloxidkatalysator 


14 


Kolonnensumpf 


15 


Kolonnenkopf 


lb 


Spaltvorrichtung 


17 


Spaltvorrichtungssumpf 


IS 


Re a ktorprod u ktf u h ru ng 


19 


Quenchproduktfuhrung 


20 


Oligomerenfuhrung 


21 


Produkt/Kristallfuhrung 


21 


Produkt/Kristallfiihrung 


22 


Phasenbildnertank 


23 


Edukteinlass 


24 


Reinproduktauslass 


25 


Ruckstandsfiihrnng 


26 


Phasenbildneraufbereitung 


27 


Reinigungsruckstandsfuhrung 


28 


Ruckstandsabfuhrung 


29 


Kristaller 


30 


Kristallsuspensionsfuhrung 


31 


Waschkolonne 


32 


Mutterlaugenfuhrung 


33 


Produktphasenfuhrung 


34 


Erster Flashbehalter 


35 


Wertstofffuhmng 


36 


Schwersiederfuhrung 


37 


Weiterer Flashbehalter 



Patentanspruche 

1 . Verfahren zu Aufrelnlgung eines eine Doppelbindung aulweisenden, sauren Monomers, aufweisend die 
Schritte • 

(g) in eine Ausgangsnfiischung, beinhaltend als Ausgangsmischungsbestandteile, jeweils bezogen auf die Aus- 

gangsmischung, 

(a1 ) mindestens 5 Gew.-% des sauren Monomers, und entweder 
(a2) mindestens 0,01 Gew.-% Wasser, oder 

(aS) mindestens 0,01 Gew.-% mindestens einer Ausgangsmischungskomponente, oder 
(a2) und (a3), 

wobei die Summe der Gew.-%-Anteile der Ausgangsmischungsbestandteile jeweils 100 Gew.-% ergibt; wobei 

(h) durch Zugabe eines Phasenbildners oder ein Salz dieses Phasenbildners oder eine Mischung von beiden 
unter Erhalt eines Relnigungsgemisches, woraus sich 

(I) mindestens eine erste Phase und eine durch eine Phasengrenze von der ersten Phase abgegrenzte min- 
destens eine weitere Phase als ein Phasensystem ausbildet; 
(j) Absenken der Temperatur des Phasensystems; wobei 

(k) in einer der Phasen des Phasensystems ein mindestens 50 Gew.-% eines der Ausgangsmischungsbe- 
standteile beinhaltender Produktkristall neben einem andern Ausgangsmischungsbestandteil als ein Kristall- 
system entsteht; 
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(I) Abtrennen der Produktkristalle. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , wobei die Temperatur nur in einer Phase des Phasensystems abgesenkt 
wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, wobei die Temperatur in der monomerreichsten Phase des Phasensystems 
abgesenkt wird. 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, wobei das saure Monomer einen pH-Wert von 
weniger als 7 hat 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, wobei das saure Monomer (Meth)Acrylsaure ist. 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, wobei der Phasenbildner eine Bronsted-Saure 
mit einen pH-Wert von weniger als 6 oder ein Salz einer Bronsted-Saure oder eine Mischung daraus ist. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, wobei die Bronsted-Saure Schwefelsaure oder eines ihrer Saize oder ein 
Mischung daraus ist. 

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, wobei der Phasenbildner bei der Zugabe flussig 

Ist. 

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, wobei das Reinigungsgemisch den Phasenbild- 
ner in einer Menge im Bereich von 1 bis 80 Gew.-%, bezogen auf das Reinigungsgemisch, beinhaltet. 

10. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, wobei mindestens ein Teil des Phasenbildners 
nach Blldung des Phasensystems wiedergewonnen und in Schritt (b) der Ausgangsmischung wieder zugesetzt 
wird. 

1 1 . Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, wobei das Kristallsystem oder der abgetrennte 
Monomerkristall oder beide mindestens einem weiteren Reinigungsschritt unterzogen werden. 

12. Vorrichtung zur Synthese eines eine Doppelbindung aufweisenden, sauren Monomers (1), autweisend 
in fluidleitender Verbindung als Komponenten: 

i. als eine Monomersyntheseeinheit (2) aufweisend eine Gasphasenmonomersyntheseeinheit (2a) oder eine 
Flussigphasenmonomersyntheseelnheit (2b), 

ii. eine auf die Gasphasenmonomersyntheseeinheit (2a) folgende Quencheinheit (3). 

ill. gegebenenfalls eine auf die Flussigphasenmonomersyntheseelnheit (2b) oder auf die Quencheinheit (3) fol- 
gende erste Reinigungseinheit (4), 

iv. eine erste Extraktionseinheit (5), autweisend als Bestandteile: 

(dd) eine mit der Flussigphasenmonomersynlheseeinheit (2b) oder der Quencheinheit (3) oder mit der gege- 
benenfalls vorliegenden ersten Reinigungseinheit (4) verbundene Ausgangsmischungsfuhrung (6), 
(ee) eine Phasenblldnerfiihrung (7), 

(ff) einen die Ausgangsmischungsfuhrung (6) und die Phasenblldnerfuhrung (7) aufnehmenden Extraktionsbe- 
halter (8), 

V, gegebenenfalls eine weltere mit der ersten Extraktionseinheit (5) verbundene weitere Extraktionseinheit (9) 
Oder weitere Reinigungseinheit (1 0) oder beides. 

13. Vorrichtung nach Anspruch 12, wobei die Gasphasenmonomersyntheseeinheit (2a) mindestens einen 
Reaktore (11, 12) aufweist. 

14. Vorrichtung nach Anspruch 13, wobei mindestens einer der Reaktoren einen getragerten Qbergangs- 
metalloxidkatalysator (13) aufweist. 

15. Vorrichtung nach einem der Anspruche 13 oder 14, wobei mindestens einer der Reaktoren ein Gas- 
phasenreaktor ist. 

16. Vorrichtung nach einem der Anspruche 12 bis 15 mit der auf die Quencheinheit (3) folgenden ersten 
Reinigungseinheit (4), wobei die erste Reinigungseinheit (4) eine Destillationskolonne aufweist. 
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17. Vorrichtung nach Anspruch 16, wobei die Destillationskolonne in lhrem.unteren Bereich einen Kolon- 
nensumpf (14) aulweist, der mit der Ausgangsmischungsfuhrung (6) verbunden ist. 

18. Vorrichtung nach Anspruch 17, wobei die Destillationskolonne in ihrem oberen Bereich einen Kolon- 
nenkopf (1 5) aufweist, der mit der Ausgangsmischungsfuhrung (6) verbunden ist. 

19. Vorrichtung nach einem der Anspruche 12 bis 18, wobei sich an die erste Reinigungseinheit (4) eine 
Spaltvorrichtung (16) fiir Oligomere des sauren Monomers anschlielit. 

20. Vorrichtung nach Anspruch 19, wobei die Spaltvorrichtung (16) in ihrem unteren Bereich' einen Spalt- 
vorrichtungssumpf (17) aufweist, der mit der Ausgangsmischungsfuhrung (6) verbunden ist. 

21. Vorrichtung nach einem der Anspruche 12 bis 20 mit der auf die Quencheinheit (3) folgenden ersten 
Reinigungseinheit (4), wobei die erste Reinigungseinheit (4) ein Kristallerzeuger lst. 

22. Verfahren zu Hersteilung eines eine Doppelblndung aufweisenden, sauren Monomers, wobei eine das 
saure Monomer und mindestens einen Synthesebestandteil beinhaltende aus mindestens einem Reaktor 
stammende Synthesemischung mit Wasser in Kontakt gebracht und gegebenenfails nach mindestens einem 
weiteren Aufarbeitungsschritt als eine Ausgangsmischung einem Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 
9zugefuhrtwird. 

23. Verfahren nach Anspruch 20, wobei das saure Monomer In dem mindestens einen Reaktor durch Oxi- 
dation eines mindestens eine Doppelbindung aufweisenden Kohienwassersloffs erhalten wird. 

24. Verfahren nach einem der Anspruche 20 Oder 21 , wobei eine Vorrichtung (1) nach einem der Anspru- 
che 12 bis 21 zur Durchfuhrung des Verfahrensven^/endet wird. 

25. Saures Monomer erhaltlich nach einem Verfahren nach einem der Anspruche 22 bis 24. 

26. Fasern, Formkorper, Filme, Schaume, superabsorbierende Polymere. Spezialpolymere fiir die Berei- 
che Abwasserbehandlung, Dispersionsfarben. Kosmetika, Textilien, Lederveredelung oder Papierherstellung 
Oder Hygieneartikel, mindestens basierend auf oder beinhaltend ein saures Monomer nach Anspruch 25. 

27. Verwendung eines sauren Monomeren nach Anspruch 25 in oder zur Hersteilung von Fasern, Form- 
korpern, Filmen, Schaumen, superabsorbierenden Polymeren oder Hygieneartikein, Detergentien oder Spezi- 
alpolymere fiir die Bereiche Abwasserbehandlung, Dispersionsfarben, Kosmetika, Textilien, Lederveredelung 
Oder Papierherstellung. 

Es folgen 3 Blatt Zeichnungen 
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Anhangende Zeichnungen 
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